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Absorbierende Zusammensetzungen 



Die Erfmdung betrifft wasserabsorbierende Zusammensetzungen mit erhohter Permeabilitat, 
Kapazitat und Anquellgeschwindigkeit, diese enthaltende Hygieneartikel und Verfahren zur 
Verbesserung des Eigenschaftsprofils derartiger Hygieneartikel. 

Durch den Einsatz hydrophiler hochquellfahiger Hydrogele in Hygieneartikeln gelang es, das 
Volumen der Hygieneartikel bei gleichbleibender Wasseraumahmefahigkeit deutlich zu 
vermindern. Die Hydrogele wurden dabei vornehmlich anhand ihrer 
Wasseraufhahmefahigkeit ausgewahlt. 

Der aktuelle Trend im Windelaufbau geht dahin, noch diinnere Konstruktionen mit 
reduziertem Cellulosefaseranteil und erhohtem Hydrogelanteil herzustellen. Der Vorteil 
dunnerer Konstruktionen zeigt sich nicht nur in einem verbesserten Tragekomfort, sondern 
auch in reduzierten Kosten bei Verpackung und Lagerhaltung. Mit dem Trend zu immer 
diinner werdenden Windelkonstruktionen hat sich das Anforderungsprofil an die 
wasserquellbaren hydrophilen Polymeren deutlich verandert. Von entscheidender Bedeutung 
ist jetzt die Fahigkeit des Hydrogels zur Fliissigkeitsweiterleitung und -verteilung. Aufgrund 
3 der hoheren Beladung des Hygieneartikels (Polymer pro Flacheneinheit) darf das Polymer im 
1 gequollenen Zustand keine Sperrschicht fur nachfolgende FHissigkeit bilden (Gel-Blocking). 
Weist das Produkt gute Transporteigenschaften auf, so kann eine optimale Ausnutzung des 
gesamten Hygieneartikels gewahrleistet werden. 



von 



Generell wird der Effekt des Gel-Blockings in aller Kegel damit umgangen, daB man 
vornherein zusatzliche Akquisitionsschichten im Hygieneartikel vorsieht, die die auftreffende 
Fliissigkeit als eine Art Zwischenpuffer aufhehmen und innerhalb der Absorptionsschicht 
verteilen, urn sie dann an die Hydrogele abzuleiten. So wird in WO 91/11162 em 
Hygieneartikel beschrieben, der eine zusatzliche Flussigkeitsverteilungsschicht aus chemisch 
vernetzten Cellulosefasem aufweist. 
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Durch Einbau einer zusatzlichen Akquisitionsschicht wird die Flussigkeit vom Ort des 
Auftreffens abgeleitet, zwischengepuffert und anschlieBend durch das Hydrogel-Material in 
der Geschwindigkeit aufgenommen, die durch lange Optimierungsarbeiten eingestellt wurde. 
Man verfolgte dabei ausschlieBlich den Weg, vor allem auf Absorptionswerte unter 
Druckbelastung (AUL), bzw. in neuesten Untersuchungen iiber eine ganze Bandbreite 
unterschiedlicher Druckbelastungen optimale Absorptionswerte (PAI) zu generieren und den 
Effekt des Gel-Blockings, der vorrangig bei groBen Einsatzmengen hochquellfahiger 
Hydrogel-Partikel zu beobachten ist, als gegeben hinzunehmen und ihn iiber den Einbau 
i o zusatzlicher Akquisitionsschichten im Hygieneartikel zu kompensieren. 

Eine verbesserte Permeabilitat der Absorptionsschicht wird gemafl WO 95/26209 erreicht, 
wenn die hochquellfahigen Hydrogele eine Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 
30 x 10" 7 cm 3 s/g aufweisen. Die SFC miBt die Fahigkeit der gebildeten Hydrogelschicht zur 

15 Flussigkeitsweiterleitung unter einem gegebenen Druck. Des weiteren miissen die 
hochquellfahigen Hydrogele zur Erreichung obiger Zielsetzung Absorptionswerte unter Druck 
(Performance under Pressure, PUP) von mindestens 23 g/g aufweisen. Die PUP-Werte 
werden als 60-Minuten-Absorptionswerte fur synthetischen Urin unter einem Gewicht von 
0.7 psi (5 kPa) ermittelt. SchlieBlich darf der Gehalt an extrahierbaren Anteilen nicht hoher 

20 sein als 1 5%, bezogen auf den Gesamtpolymergehalt. 

Nach wie vor zeigen jedoch Hygieneartikel mit diinnen und mit hochquellfahigen Hydrogelen 
hochbeladenen absorbierenden Zusammensetzungen in der Praxis erhohte Leckage-Raten. Es 
wird nach wie vor gefordert, absorbierende Zusammensetzungen zur Verfugung zu stellen, 
25. die bei Einsatz in Hygieneartikeln iiber gute Transporteigenschaften, schnelle 
Flussigkeitsaumahme bei gleichzeitig hohem Endabsorptionsvermogen verfugen und die 
Nachteile des Standes der Technik nicht aufweisen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, absorbierende Zusammensetzungen zur 
30 Verfugung zu stellen, die iiber eine ausgezeichnete Permeabilitat, eine hohe 
Absorptionskapazitat sowie eine hohe Anquellgeschwindigkeit verfugen, so daB der Effekt 
des Gel-Blockings vermieden werden kann. Dieser Umstand erlaubt eine hohere Beladung 
mit hochquellfahigen Hydrogelen, was wiederum die Herstellung dunnerer Hygieneartikel mit 
deutlichen Vorteilen hinsichtlich Tragekomfort und Logistik ermoglicht. 
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Die Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost durch eine wasserabsorbierende 
Zusammensetzung, enthaltend 30 bis 100 Gew.-%, bezogen auf die wasserabsorbierende 
Zusammensetzung nicht wasserlosliche wasserquellfahige Hydrogele, wobei die Hydrogele 
folgende Merkmale aufweisen: Zentrifugenretentionskapazitat (CRC) von mindestens 24 g/g, 
Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10" 7 cm 3 s/g und Free Swell Rate (FSR) 
von mindestens 0,15 g/g s und/oder Vortex Time von maximal 160 s. 

Zudem wird die Aufgabe erfindungsgemaB gelost durch ein Verfahren zur Verbesserung des 
Leistungsprofils von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen durch Erhohung der 
Permeabilitat, Kapazitat und Anquellgeschwindigkeit der wasserabsorbierenden 
Zusammensetzungen durch Einsatz von nicht wasserloslichen, wasserquellfahigen 
Hydrogelen, die folgendes Eigenschaftsspektrum zeigen: Zentrifugenretentionskapazitat 
(CRC) von mindestens 24 g/g, Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10 7 cm 
* s/g und Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,1 5 g/g s und/oder Vortex Time von maximal 
160 s, in den wasserabsorbierenden Zusammensetzungen. 

Zudem wird die Aufgabe erfindungsgemaB gelost durch ein Verfahren zur Bestimmung von 
wasserabsorbierenden Zusammensetzungen mit hoher Permeabilitat, Kapazitat und 
Anquellgeschwindigkeit durch Messung der Zentrifugenretentionskapazitat (CRC), Saline 
Flow Conductivity (SFC), Free Swell Rate (FSR) und/oder Vortex Time fur in einer 
gegebenen wasserabsorbierenden Zusammensetzung enthaltene nicht wasserlosliche, 
wasserquellfahige Hydrogele und Bestimmung der wasserabsorbierenden 
Zusammensetzungen, deren Hydrogele folgendes Eigenschaftsspektrum zeigen: CRC von 
mindestens 24 g/g, SFC von mindestens 80 x 10" 7 cm 3 s/g und von mindestens 0,15 g/g s 
und/oder Vortex Time von maximal 1 60 s. 

f 

Weiterhin wird die Aufgabe erfindungsgemaB gelost durch Verwendung von 
wasserabsorbierenden Zusammensetzungen, die nicht wasserlosliche, wasserquellfahige 
Hydrogele enthalten, welche folgende Merkmale aufweisen: Zentrifugenretentionskapazitat 
, (CRC) von mindestens 24 g/g, Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10" 7 cm 
s/g und Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,1 5 g/g s und/oder Vortex Time von maximal 
160 s, in Hygieneartikeln oder anderen Artikeln, die zur Absorption wassriger Flussigkeiten 
dienen, zur Erhohung der Permeabilitat, Kapazitat und Anquellgeschwindigkeit. 

5 Es wurde gefunden, daB bei Einsatz von hochquellfahigen Hydrogelen mit einem speziellen 
Merkmalsspektrum aus Absorptionskapazitat, Absorptionsrate und Permeabilitat die 
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Herstellung von absorbierenden Zusammensetzungen mit hohem Hydrogel-Gehalt ennoglicht 
wird deren hochquellfahige Polymerpartikel sieh durch hohe Absorp.ionskapaz.tat und gute 
Flussigkeitsverteilung auszeichnen. Bei Einsatz von hochquellfahigen Hydrogelen mtt der 
erfindungsgemaBen Eigenschaftskombination kann eine absorbierende Zusatnmensetzung mt, 
verbessetter Permeabihta. und hoher Kapazita. generier. werden. Durch den so ermoghch.» 
erhohten Anteil an hochquelirahigen Hydrogelen mi. hoher Kapazitat weist die absorb.erende 
Zusammensetzung enorme Absorptionsleistungen auf, so daB aueh das Problem der Leekage 
umsangen wird. Gleiohzeitig wird die hohe Absorptionskapazitat voll ausgeschopft. 
Der Begriff "wasserabsorbierend" bezieh. sieh auf Wasser und waBrige Systeme, d,e 
organische und anorganisehe Vertnndungen gelost enthalten konnen, insbesondere auf 
Korperflussigkeiten wie Urin, Blut, oder diese enthaltende Fluss,gke.ten. 

Die absorbierende Zusammensetzung eigne, sieh flir den Einsatz in Hygieneartikeln, wie 
Windeln, Damenbinden und mkontinenzeinlagen, die fur den einmaligen Gebraueh bestunmt 



15 sind 



20 



Die absorbierende Zusammensetzung kann vorzugsweise einen hohen Anteil an 
hoehquellfahigen Hydrogelen aufweisen, so daB deren Anteil in der absorbterenden 
Zusalense.ung mindestens 30 Gew,%, besser mindestens ~ 
mindestens 60%, mehr bevorzugt mindestens 70%, insbesondere bevorzug. 80 /. und 
auBerordentlich bevorzugt mindestens 90% betragt. 

ErfindungsgemaB gelangen Hydrogele mit folgenden Eigensehaftskombinationen zum 



Einsatz: 



und 



CRC > 24 g/g, bevorzugt > 26 g/g, mehr bevorzugt > 28 g/g, noch mehr bevorzugt > 
30 g/g, insbesondere bevorzugt CRC > 32 g/g und am meisten bevorzugt > 35 g/g 

SFC > 80 x 10- 7 cm 3 s/g, bevorzugt > 100 x 10" 7 cm 3 s/g, mehr bevorzugt > 120 x 10' 7 
cm 3 s/g, noch mehr bevorzugt > 150 x 10" 7 cm 3 s/g, insbesondere bevorzugt > 200 x 
10" 7 cm 3 s/g, am meisten bevorzugt > 300 x 10" 7 cm 3 s/g 

Free Swell Rate > 0,15 g/gs, bevorzugt > 0,20 g/gs, mehr bevorzugt > 0,30 g/gs, noch 
mehr bevorzugt > 0,50 g/gs, insbesondere bevorzugt > 0,70 g/gs, am meisten 
bevorzugt > 1,00 g/gs oder Vortex Time > 160 s, bevorzugt Vortex Trnie > 120 s, 
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m ehr bevorzugt Vortex Time * 90 s, insbesondere bevorzugt Vortex Time >. 60 s, am 
meisten bevorzugt Vortex Time > 30 s. 
Die wasserquenfahigen Hydrogeie kdnnen in Verbindung mi. einem Trage^aten dfflrdto 

Kammern vorliegen. 

10 zudem kdnnen die Hydrogeie mi, einem steriscben Oder eiektrostatischen Abstandsbaiter 
beschichtet sein. 

,f Die erfindungsgemaBen wasserabsorbierenden Zusammensetzungen konnen dureh 
-Herstellen der wasserquellfahigen Hydrogeie, 

.geXenfansBesehrehtenderHydrogeiemi.einemsteriscbenodere.etosta- 

tischen Abstandhalter und ««i der 

- Verbinden der Hydrogeie mit dem Tragermaterial, vorzugswe.se Embnngen der 
HvCeie in eine Polymerfasermatnx oder einen offenporigen Polynterschaunt oder 

Tragermaterial 
hergestellt werden. 

und einem flussigkeitsundurehlassigen Ruckblatt. S,e konnen m Form von Wmde 
30 Damenbinden und Inkontinenzprodukten wie Einlagen vorhegen. 

Der Aufbau der wasserquellfahigen Hydrogeie und ihr Einsatz W ird nachstehend naber 
erlautert. 
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Wasserquellfahige Hydrogele 



Carrageenane. 



ST^S^r^ sow, ^ C^e 
' Polyalkylenoxide haben beispielsweise die Formel 



15 R »-0-(CH2-'CH-0) B R 2 

x wasserstoff oder Methyl und 

eine ganze Zahl von 1 bis 10000 bedeuten. 

* ce tn r\ Alkvl f C 2 - C 6 )-Alkenyl oder Phenyl. 
'4 R 1 und R 2 bedeuten bevorzugt Wasserstoff, (C, - C 4 )-Alkyl, 

— ^r^ii— — — — — - 

auf. 

(co)polymerisieren und nachtraglich zu vernetzen. 
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Seiche Saure^uppen tragenden Monomere sind beispielsweise monoerhylenisch ungesattigte 
C tZ C^cTnsuuren oder hydride wie AcrylsSure, Memacrylsiiure, E.hacry,saure^ 
Ch Waure, Cre.ensaure, MaleinsSure, Malemsaureanhydrid, Ita—e, C.tra— , 
Mesaconsaxire, Gluiaconsaure, A—re und P— . «^7^ — 
Qulfon oder Phosphonsauren in Betracht, beispieisweit>c 

Siytae.h ery.lt, 2-Hyd ro xy-3-ae r y,exy P ropy 1 su.fens ta e, 2-Hydroxy- ****** - 
Je, Viny.phosphonsaure, AHyrphosphonsaure, S*.--^ 
Z.aSde-2-rnethylpropansulfensiure. Die Monomeren kdnnen aUem oder rn M.schung 
untereinander eingesetzt werden. 

Bevorzug. eingesetzte Monomere sind Acry.saure, Medracrylsaure, Vmy.sulfonsaure 
* Z^fdopropansu .fonsSure oder Mischungen dieser Siiuren, , B. Mrschungen aus 
^ Sire und Methacry^ure, Mischungen aus Acry.saure und Acrylamrdopropan- 

sulfonsaure oder Mischungen aus Aerylsaure und Vinylsulfonsaure. 

, Zur Optimierung von Eigensehaften kann es sinnvol. sein, zusatzhehe rnonoethyleniseh 
vlndungen ernzusetten, die keine Sauregruppen .ragen, aber rnr. den 
«totragenden Monomeren copoiymerisierhar sind. Hierzu g eh6ren ^sprelswerse 
TZZ und Nirrile von monoeury.enisch ungesaUigten Carbonsauren, z. B^rylannd 
MetSamid und N-Vinylformamid, N-Vinylaeetamid, N -Methylvinylaceram,d, Aeryinr.nl 
M Z K** WeiL geei^e Verhindungen sind heispielsweise V,ny ester von 
n lelT bis Q-Carbonsauren wie Vinylformiat, Vinylacetat oder Vmylpropronat, 

Svinylether, Es.er von monoerhy.enisch ungesattigten Cr bis C 6 -Carbonsauren, z. B 
J e2 aus emwerugen C bis C 18 -Alkoholen und Aerylsaure, Meftaerylsaure oder 
* mLI L Mbesrer von Maleinsaure, z. B. Maleinsauremonome.hy.es.er, 

y m y~e wie N-Viny.pyrro.idon oder N-Vmy.capro.ae.nr Aerylsaure^ und 
Memacry.saurees.er von alkoxylierten einwertigen, gesat.ig.en Alkoho.en, z. B. .von 

pro Mo, Alkoho. umgesetzt worden sind, sowre Monoacrylsaurees.^ und 
30 Monomemacrylsaureesrer von Polyethy.eng.ykol oder Po.ypropylenglykol, wober dre 
30 Monom ^ powalkylenglykole beispielsweise bis zu 2000 betragen konnen. 

*£Z:J££2Z Ld^undalM— ie rt eS V o 1 ewie E my,s^ode r 



tert.-Butylstyrol. 
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Diese keine Sauregruppen tragenden Monomere konnen auch in Mischung mit anderen 
M— en eingesS werden, , B. Mischungen aus Vinylacetat und 2-Hydroxye,hy,acry a 
I Ve.ha.tnis. Diese keine Sau.egn.ppen tragenden Monroe ^ , de 

Reaktionsmisehung in Mengen zwischen 0 und 50 Gew,%, vorzugswe.se klerner 20 Gew. /. 
zugesetzt. 

Bevorzugt werden vernetzte Po.ymere aus Sauregruppen tragenden monoethyleniseh 
1J. Monotneren, die gegebenenfalls vor oder naeh der Polymensauon ,n thre 
Oder Ammoniumsalze uberffihr, werden, und aus 0 - 40 Gew,%, bezogen auf ,hr 
Gesamtgewicht, keine Sauregruppen tragenden monoethyleniseh ungesiittigten Monomeren. 

Bevorzugt werden vernetzte Polymere aus monoethyleniseh ungesattigten C- bis C,z- 
Carbonsfnren und/oder deren Alkali- oder Ammoniumsa,zen. Insbesondere werden ventre 
Polyaery,s & uren bevorzugt, deren Sauregruppen zu 25 - 100 % als Alkah- oder 
Ammoniumsalze vorliegen. 

Als Vernetzer konnen Verbindungen fongieren, die mindestens zwei ethyleniseh ungesattigte 
Doppelbindnngen aufweisen. Beispiele fflr Verbindungen dieses Typs stnd N,N - 
MZlenbisa^larnid.Polyethyleng.yko.diacrylateundPolyethyieng.ykold.nte.^ 
sieh jeweils von Polyethylenglykolen eines Molekulargewichts von 106 b, 8500, 
vorzugsweise 400 bis 2000, ablei.en, Tnmethylolpropantriaerylat, Tnnrethylo^ropan- 
trimeLrylat, Ethy.eng.ykoldiacry.at, Ethylenglyko.dimethaerylat, Propylenglyko.draerylat 
Propy.englykoldimethacrylat, Bu.andioldiaerylat, Butandioldimethacry.at, Hexandro draery- 
lat, Hexldioldinrethacrylat, Allylmethacrylat, Diaerylate und Drmethacrylate von 
Blockcopo.vmerisaten aus Ethylenoxid und Propylenoxid, zweifaeh bzw mehrfach m 
t Acry.saureTder Methacry.saure veresterte mehrwertige Alkohole, wte G ycenn oder 
PenLrythrit, Triallylamin, Dialkyldiallylammoniunrhalogenide wie Drmeftyld.ally.am- 
moniumch,ond und Dieftyldia.lylarnnroniumch.orid, Teu^.ylethy.endiamrn, «enzok 
Diallylphthalat, Polyethylenglykoldivinylether von Po.yethylenglykolen ernes Molekuta- 
aewichtes von 106 bis 4000, Tnmethylolpropandiallylether, Butandioldtvinylether, Pen*- 
!ryuuittrially.ether, Umsetzungsprodukte von 1 Mol Efltylengjykoldiglyddyleth^ oder To*- 
e«koldig.yeidylether mit 2 Mol Pentaerythritoltriallyieurer oder Allylalkohol, 

, unlderDivinylethyienb^^ 

N,N--Methylenbisacry,amid, Polyethylenglyko.diaerylate und Polyethylenglyko.d meth- 
acrylate, die sich von Additionsprodukten von 2 bis 400 Mo. EftylenoXK an . Moines 
Diols Oder Polyols ableiten, Vinylether von Additionsprodukten von 2 b.s 400 Mol Ethylen- 
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oxid an 1 Mol eines Diols oder Polyols, Ethy.englykoldiacrylat, Emvlenglykoldimethacryla. 
Oder Triacrylate und Trimethacrylate von Additionsprodukten von 6 bis 20 Mol Ethylenoxtd 
an 1 Mol Glycerin, Pentaerythrittriallylether und/oder Divinylhamstoff. 

Als Vemetzer kommen anBerdem Verbindungen in Betraeht, die mindestens eine 
polymerisierbare ethylenisch ungesattigte Gruppe and mindestens eine weitere funknonelle 
Gruppe enthalten. Die fnnktionelle Gruppe dieser Vemetzer muB in der Lage sem, nut den 
funktionellen Gmppen, im wesentliehen den Sauregruppen, der Monomeren zu reagreren 
Geeignete fnnktionelle Gmppen sind beispielsweise Hydroxy!-, Amino-, Epoxt- nnd 
Aziridinogmppen. Verwendung finden konnen z. B. Hydroxyalkylester der oben genannten 
monoethylenisch ungesattigten Carbonsauren, z. B. 2-Hydroxyemy.aery.at, Hydroxypropyl- 
aeryla., Hydroxybutylacrylat, Hydroxyethylmethaerylat, Hydroxypropylmethaerylat nnd 
Hydroxybntylmethaeryla, Allylpiperidimumbromid, N-Vi„ylimidazole wie N-Vmyhrmd- 
azol l-Vinyl-2-methylimidazol und N-Vinylimidazoline wie N-Vinylimidazohn, l-Vmyl-2- 
methylimidazolin, l-Vinyl-2-ethylimidazolin oder l-Vinyl-2-propylimidazolin, dte m Form 
15 der freien Basen, in quatemisierter Form oder als Salz bei der Polymerisation etngesetzt 
werden konnen. AnBerdem eignen sieh Dialkylaminoethylaerylat, Dimethylammoethyl- 
methacrylat, Diethylaminoemylaeryla. nnd Dtemylaminoethylmethaerylat. Dte bastsehen 
Ester werden vorzngsweise in quaternisierter Form oder als Salz eingesetzt. Wei.erhm kann z. 
B. auch Glycidyl(meth)aerylat eingesetzt werden. 

20 Weiterhin kommen als Vemetzer Verbindnngen in Betraeht, die mindestens zwei funMoneUe 
Gmppen enthalten, die in der Lage sind, mit den funktionellen Gmppen, im wesenthchen den 
Sauregruppen der Monomeren zu reagieren. Die hierffir ge^igneten funktionellen Gmppen 
wurden bereits oben genannt, d. h. Hydroxy.-, Amino-, Epoxi-, Isoeyana.-, Ester-, Anudo- 
#' und Aziridinogmppen. Beispiele fur solehe Vemetzer sind Ethylenglykol, Dtethylenglykol, 
M Triethylenglykol, Tetraeutylenglykol, Polyethylenglykol, G.yeerin, Polyglycerm Tn- 
ethanolamin, Propylenglykol, Polypropylenglykol, Bloekeopolymerisate ans Ethylenox.d und 
Propylenoxid, Ethanolamin, Sorbitanfettsaureester, ethoxylierte Sorbitanfettsaureester, Tn- 
methylolpropan, Pentaerymrit, 1,3-Butandiol, 1,4-Butandiol, Polyvinylalkohol, Sorbtt, Starke, 
Polyglycidylether wie Ethylenglykoldiglyeidylether, Polyethylenglykol-diglvctdylether, Gly- 
30 eerufdiglyeidylether, Glyeerinpofyglyeidylether, Diglycerinpolyglycidylether, F4»fe«"* 
polyglycidylether, Sorbitpolyglyeidylether, Pentaerythritpolyglyeidylether, Propyleng ykoldt- 
glyeidylether und Polypropylenglykoldiglycidylether, Polyaziridinverbindungen wte , 2,2-Bts- 
hydroxymemylbutanol-trisIS-d-aziridinyD-propionat], 1,6-Hexamemylendiethylenhamstoff, 
Diphenylmethan-bis-4,4'-N,N'-diethylenhamstoff, Halogenepoxyverbindnngen w,e Eprchlor- 
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hydrin und a-Methylepifluorhydrin, Polyisocyanate wie 2,4-Toluylendiisocyanat und Hexa- 
methylendiisocyanat, Alkylencarbonate wie l,3-Dioxolan-2-on und 4-Methyl-l,3-dioxolan-2- 
on, weiterhin Bisoxazoline und Oxazolidone, Polyamidoamine sowie deren Umset- 
zungsprodukte mit Epichlorhydrin, ferner polyquaternare Amine wie Kondensationsprodukte 
von Dimethylamin mit Epichlorhydrin, Homo- und Copolymere von Diallyldimethyl- 
ammoniumchlorid sowie Homo- und Copolymerisate von Dimethylaminoethyl(meth)acrylat, 
die gegebenenfalls mit beispielsweise Methylchlorid quaterniert sind. 

Weitere geeignete Vernetzer sind polyvalente Metallionen, die in der Lage sind, ionische 
Vernetzungen auszubilden. Beispiele fur solche Vernetzer sind Magnesium-, Calcium-, 
Barium- und Aluminiumionen. Diese Vernetzer werden beispielsweise als Hydroxide, 
Carbonate oder Hydrogencarbonate eingesetzt. Weitere geeignete Vernetzer sind 
multifunktionelle Basen, die ebenfalls in der Lage sind, ionische Vernetzungen auszubilden, 
beispielsweise Polyamine oder deren quaternierte Salze. Beispiele fur Polyamine sind 
Ethylendiamin, Diethylentriamin, Triethylentetramin, Tetraethylenpentamin, Pentaethylen- 
hexamin und Polyethylenimine sowie Polyamine mit Molmassen von jeweils bis zu 4000000. 

Die Vernetzer sind in der Reaktionsmischung beispielsweise von 0,001 bis 20 und 
vorzugsweise von 0,01 bis 14 Gew.-% vorhanden. 

Die Polymerisation wird wie allgemein ublich durch einen Initiator ausgelost. Auch eine 
Initiierung der Polymerisation durch Einwirkung von Elektronenstrahlen auf die 
polymerisierbare, wassrige Mischung ist moglich. Die Polymerisation kann allerdings auch in 
Abwesenheit von Initiatoren der obengenannten Art durch Einwirkung energiereicher 
Strahlung in Gegenwart von Photoinitiatoren ausgelost werden. Als Polymeri- 
sationsinitiatoren konnen samtliche unter den Polymerisationsbedingungen in Radikale 
zerfallende Verbindungen eingesetzt werden, z. B. Peroxide, Hydroperoxide, Wasser- 
stoffperoxide, Persulfate, Azoverbindungen und die sogenannten Redoxkatalysatoren. Be- 
vorzugt ist der Einsatz von wasserloslichen Initiatoren. In manchen Fallen ist es vorteilhaft, 
Mischungen verschiedener Polymerisationsinitiatoren zu verwenden, z. B. Mischungen aus 
Wasserstofrperoxid und Natrium- oder Kaliumperoxodisulfat. Mischungen aus Wasser- 
stoffperoxid und Natriumperoxodisulfat konnen in jedem beliebigen Verhaltnis verwendet 
werden. Geeignete organische Peroxide sind beispielsweise Acetyl acetonperoxid, 
Methylethylketonperoxid, tert.-Butylhydroperoxid, Cumolhydroperoxid, tert.-Amylperpivalat, 
tert.-Butylperpivalat, tert.-Butylperneohexanoat, tert.-Butylperisobutyrat, tert.-Butyl-per-2- 
ethylhexanoat, tert.-Butylperisononanoat, tert.-Butylpermaleat, tert.-Butylperbenzoat, Di-(2- 
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ethylhexyl)peroxidicarbonat, Dicyclohexylperoxidicarbonat, Di-(4-tert.-butylcyclohexyl)per- 
oxidicarbonat, Dimyristilperoxidicarbonat, Diacetylperoxi-dicarbonat, Allylperester, Cumyl- 
peroxineodecanoat, tert.-Butylper-3,5,5-trimemylhexanoat, Acetylcyclohexylsulfonylperoxid, 
Dilaurylperoxid, Dibenzoylperoxid und tert.-Amylperneodekanoat. Besonders geeignete 
Polymerisationsinitiatoren sind wasserlosliche Azostarter, z. B. 2,2'-Azo-bis-(2-amidinopro- 
pan)dihydrochlorid, 2,2'-Azobis-(N 5 N'-dimethylen)isobutyramidin-dihydrochlorid, 2-(Carba- 
moylazo)isobutyronitril, 2,2'-Azobis[2-(2'-imidazolin-2-yl)propan]dihydrochlorid und 4,4'- 
Azo bis-(4-cyanovaleriansaure). Die genannten Polymerisationsinitiatoren werden in iiblichen 
Mengen eingesetzt, z. B. in Mengen von 0,01 bis 5, vorzugsweise 0,05 bis 2,0 Gew.-%, 
bezogen auf die zu polymerisierenden Monomeren. 

Als Initiatoren kommen auBerdem Redoxkatalysatoren in Betracht. Die Redoxkatalysatoren 
enthalten als oxidierende Komponente mindestens eine der oben angegebenen Per- 
verbindungen und als reduzierende Komponente beispielsweise Ascorbinsaure, Glukose, 
Sorbose, Ammonium- oder Alkalimetallhydrogensulfit, -sulfit ? -thiosulfat, -hyposulfit, -pyro- 
sulfit oder -sulfid, Metallsalze, wie Eisen(II)-ionen oder Natriumhydroxymethylsulfoxylat. 
Vorzugsweise verwendet man als reduzierende Komponente des Redoxkatalysators 
Ascorbinsaure oder Natriumsulfit. Bezogen auf die bei der Polymerisation eingesetzte Menge 
an Monomeren verwendet man beispielsweise 3 x 10" 6 bis 1 Mol-% der reduzierenden 
Komponente des Redoxkatalysatorsystems und 0,001 bis 5,0 Mol-% der oxidierenden 
Komponente des Redoxkatalysators. 

Wenn man die Polymerisation durch Einwirkung energiereicher Strahlung auslost, verwendet 
man ublicherweise als Initiator sogenannte Photoinitiatoren. Hierbei kann es sich 
beispielsweise urn sogenannte a-Spalter, H-abstrahierende Systeme oder auch urn Azide 
handeln. Beispiele fur solche Initiatoren sind Benzophenon-Derivate wie Michlers-Keton, 
Phenanthren-Derivate, Fluoren-Derivate, Anthrachinon-Derivate, Thioxanton-Derivate, 
Cumarin-Derivate, Benzoinether und deren Derivate, Azoverbindungen wie die oben 
genannten Radikalbildner, substituierte Hexaarylbisimidazole oder Acylphosphinoxide. 
Beispiele fur Azide sind: 2-(N,N-Dimethylamino)-ethyl-4-azidocinnamat, 2-(N,N-Dimethyl- 
amino)-ethyl-4-azidonaphthylketon, 2-(N,N-Dimethylamino)-ethyl-4-azidobenzoat, 5-Azido- 
1 -naphthyl-2'-(N,N-dimethylamino)ethylsulfon, N-(4-Sulfonylazidophenyl)maleinimid, N- 
Acetyl-4-sulfonylazidoanilin, 4-Sulfonylazidoanilin, 4-Azidoanilin, 4-Azidophenacylbromid, 
p-Azidobenzoesaure, 2,6-Bis(p-azidobenzyliden)cyclohexanon und 2,6-Bis-(p-azido- 
benzyliden)-4-methylcyclohexanon. Die Photoinitiatoren werden, falls sie eingesetzt werden, 
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ublicherweise in Mengen von 0,01 bis 5 Gew,% bezogen auf die zu polymerisierenden 
Monomeren angewendet. 

Bei der nachtragliehen Vemetznng werden Polymere, die durch die Polymerisation der oben 
genannten monoethylenisch ungesattigten Sauren and gegebenfalls monoethylemsch 
ungesattigten Comonomere hergestellt warden and die ein Molekulargewicht groBer 5000, 
bevorzugt groBer 50000 aufweisen, mil Verbindungen umgesetzt, die mindestens zwe, 
gegenuber Sauregruppen reaktive Gruppen aufweisen. Diese Umsetzung kann be, 
Raumtemperatur oder aber bei erhohten Temperataren bis zu 220 »C erfolgen. 

Die geeigneten tunktionellen Gruppen wurden bereits oben genannt, d.h. Hydroxyl-, Amino, 
Epoxi-, Isocyanat-, Ester-, Amido- und Azindinogruppen, ebenso Beispiele fir solehe 
Vemetzer. 

Weitere geeignete Vemetzer znr Nachvemetznng sind polyvalente Metallionen, die in der 
Lage sind, ionische Vemetznngen anszubilden. Beispiele fir solehe Vemetzer sind oben 
bereits aofgeffihrt worden. Weitere geeignete Vemetzer sind mnltiftnktionelle Basen, d,e 
ebenfaUs in der Lage sind, ionische Vemetznngen anszubilden; auch hier sind Betspte.e 
solcher Verbindvmgen bereits oben genannt. 

Die Vemetzer werden den Sauregruppe tragenden Polymeren oder Salzen in Mengen von 0,5 
bis 25 Gew,%, bevorzugt von 1 bis 15 Gew,%, bezogen auf die Menge des emgesetzten 
Polymers, zugesetzt. 

Die vernetzten Polymere werden vorzugsweise neutralisiert eingesetzt. Die Neutralisation 
kann jedoch auch nur teilweise erfolgt sein. Der Neutralisations^ betragt bevorzugt 25 bis 
100 % insbesondere 50 bis 100 %. Als Neutralisationsmittel kommen m Frage: 
Alkalimetallbasen oder Ammoniak bzw. Amine. Vorzugsweise wird Natronlauge oder 
Kalilauge verwendet. Die Neutralisation kann jedoch auch mit Hilfe von Natriumcarbonat, 
Natriumhydrogencarbonat, Kaliumcarbonat oder Kaliumhydrogencarbonat oder anderen 
Carbonaten oder Hydrogencarbonaten oder Ammoniak vorgenommen werden. Daruberhmaus 
sind prim., sek. und tert. Amine einsetzbar. 

Als technische Verfahren zur Herstellung dieser Produkte konnen die Verfahren Anwendnng 
finden, die ublieherweise bei der Herstellung von Superabsorbem eingesetzt werden, w,e ste 
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z. B. im Kapitel 3 in "Modern Superabsorbent Polymer Technology", F.L. Buchholz and A.T. 
Graham, Wiley- VCH, 1998, erlautert sind. 

Bevorzugt ist die Polymerisation in waBriger Losung als sogenannte Gelpolymerisation. 
Dabei werden 10 bis 70 Gew,%ige wafirige Losungen der Monomere und gegebenfalls einer 
geeigneten Pfropfgrundlage in Gegenwart eines Radikalinitiators unter Ausnutzung des 
Trommsdorff-Norrish-Effektes polymerisiert. 

Die Polymerisationsreaktion kann im Temperaturbereich zwischen 0 °C und 150 °C, 
vorzugsweise zwischen 10 °C und 100 °C, sowohl bei Normaldruck als auch unter erhohtem 
Oder erniedrigtem Druck durchgefuhrt werden. Wie ublich kann die Polymerisation auch in 
einer Schutzgasatmosphare, vorzugsweise unter Stickstoff, ausgefuhrt werden. 

Durch mehrstundiges Nachheizen der Polymerisatgele, z.B. im Temperaturbereich 50 bis 130 
°C, vorzugsweise 70 bis 100 °C, konnen die Qualitatseigenschaften der Polymensate noch 
verbessert werden. 

Bevorzugt werden Hydrogel formende Polymere, die oberflachennachvernetzt sind. Die 
Oberflachennachvernetzung kann in an sich bekannter Weise mit getrockneten, gemahlenen 
und abgesiebten Polymerpartikeln geschehen. 

Hierzu werden Verbindungen, die mit den funktionellen Gruppen der Polymere unter 
Vernetzung reagieren konnen, vorzugsweise in Form einer wasserhaltigen Losung auf die 
Oberflache der Hydrogel-Partikel aufgebracht. Die wasserhaltige Losung kann 
wassermischbare organische Losungsmittel enthalten. Geeignete Losungsmittel sind Alkohole 
wie Methanol, Ethanol, i-Propanol oder Aceton. 

Geeignete Nachvernetzungsmittel sind beispielsweise 

Di- oder Polyglycidylverbindungen wie Phosphonsaurediglycidylether oder 
Ethylenglykoldiglycidylether, Bischlorhydrinether von Polyalkylenglykolen, 

Alkoxysilylverbindungen, 

Polyaziridine, Aziridin-Einheiten enthaltende Verbindungen auf Basis von Polyethern 
oder substituierten Kohlenwasserstoffen, beispielsweise Bis-N-aziridinomethan, 
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Polyamine oder Polyamidoamine sowie deren Umsetzungsprodukte mit 
Epichlorhydrin, 

Polyole wie Ethylenglykol, 1 ,2-Propandiol, 1 ,4-Butandiol, Glycerin, Methyltriglykol, 
Polyethylenglykole mit einem mittleren Molekulargewicht M w von 200 - 10000, Di- 
und Polyglycerin, Pentaerythrit, Sorbit, die Oxethylate dieser Polyole sowie deren 
Ester mit Carbonsauren oder der Kohlensaure wie Ethylencarbonat oder 
Propylencarbonat, 

Kohlensaurederivate wie Harnstoff, Thioharnstoff, Guanidin, Dicyandiamid, 2- 
Oxazolidinon und dessen Derivate, Bisoxazolin, Polyoxazoline, Di- und 
Polyisocyanate, 

Di- und Poly-N-methylolverbindungen wie beispielsweise Methylenbis(N-methylol- 
methacrylamid) oder Melamin-Formaldehyd-Harze, 

Verbindungen mit zwei oder mehr blockierten Isocyanat-Gruppen wie beispielsweise 
Trimethylhexamethylendiisocyanat blockiert mit 2,2,3,6-Tetramethyl-pipendmon-4. 

Bei Bedarf konnen saure Katalysatoren wie beispielsweise p-Toluolsulfonsaure, 
Phosphorsaure, Borsaure oder Ammoniumdihydrogenphosphat zugesetzt werden. 

Besonders geeignete Nachvernetzungsmittel sind Di- oder Polyglycidylverbindungen wie 
Ethylenglykoldiglycidylether, die Umsetzungsprodukte von Polyamidoammen nut 
Epichlorhydrin und 2-Oxazolidinon. 

Das Aufbringen der Vemetzer-Losung erfolgt bevorzugt durch Aufspriihen einer Losung des 
Vemetzers in herkommliehen Reaktionsmisehem oder Misch- und Trocknungsanlagen w,e 
beispielsweise Patterson-Ke.ly-Mischer, DRAIS-Turbulenzmiseher, Lodige-Mrscher, 
Schneekenmiseher, Tellermischer, Wirbelsehichtmiseher und Schugi-Mix. Naeh Aufspruhen 
der Vemetzer-Losung kann ein Temperatnrbehandlungsschritt naehfolgen, bevorzugt m 
einem nachgesehalteten Trockner, bei einer Temperatur zwisehen 80 und 230 °C, bevorzugt 
80- 190 °C und besonders bevorzugt zwisehen 100 und 160 °C, uber einen Zettraum von 5 
Minuten bis 6 Stunden, bevorzugt 10 Minuten bis 2 Stunden und besonders bevorzugt 10 
Minuten bis 1 Stunde, wobei sowohl Spaltprodukte als auch Losungsmittelanterle entfemt 
werden konnen. Die Troeknung kann aber aueh to Mischer se!bst erfolgen, dureh Beherzung 
des Mantels oder Einblasen eines vorgewarmten Tragergases. 
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un.er dem Namen AEROSIL® (pyrogene Kieselsauren) bzw. S.hea FK, S pen^t 
ffalluneskiese.saure) tanmerziell erhaltlich. Besonders bevorzugt ,st der Emsalz von 

'wmmmm 

Pdyjerpulver. In einer besonders bevo^ugten HersteUungsvanante «™ 
rXlsehungen aus puWerfonnigem inerten Abstandshal—al und Hytogd 

Hydrogel-formenden Polymers aufgebracht. 

vTpolvaerylamiden, Polyethylenhninen, po ly quartaren Ammen, w,e z. B. Konden 
Ls IdlTaus HexLethyWiannn, Din^ybunin und Epieblorbydnn Kon en 
r^Zodukte, aus Dhnetby.amin und EpieMorhydrin, Copoiymensaten aus Hydroxy- 
30 elTellose und DiaUy.dimetbylanunoniumehlorid, Copo.ymerisa.en aus Acry.anud und 0- 

35 Po.ylen, wie Po.ye.hy.entainen, Copo^eren von Vmylpyrrohdon und Dunefcy! 



NAE 605/2000 



Molekulargewichtsbereich verfiigbar. 
jeweils bis zu 4000000. 

15 Elektrostatische Abstandshalter - «- ^^^lEX 

Metallsalze mi. schwach komp.exierenden Amonen we am £up ™°n, 
25 MischungendieserKomponentenemgesetztwerden.Besondersbevor gt 

Application der waBrigen bzw. wassennischbaren Med,en erfolgt bevorzugt 
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5 Hydrogel-formenden Polymers aufgebracht. 

Di e hoch^nrahigen (wasserc^fanigen) Hydrogele ^-.CTb ^ 
Stiuto rbndnern *e I we UaidTeb 'oder » 

Fasennatrix sein, die aus einem ^^^T^l ^ einem Miseh- 
sy ntnetischen Polymerfasem (tneltblown wejteren k6m e„ 

,„ Faserwerk aus Cellulosefasem and synthetrschen Fasern besteht Des we 

^ Ate nanv kam eine derate Kornposidon duren ^ ^^X— 
w obei eine oder besser eine Vielzahl an Kammern gebddet 9 SchicMen 

Hy droge,e entbalten. In diesem Fall — -J- odeI 

20 aufweisen, deren Porenabmessungen klem genug s . absotb ierenden 

die die hochquellfahigen Hydrogele eingebaut und fixaert werden. - 

Tragermaterial kann wasserdurehlassig oder wasserundurchlass.g sem. 
ta oblg en absorbierenden Zusann— gen warden * 

30 bis 100 Gew%, mehr bevorzugt von 70 b,s 100 Gew/ ^ 
100 Gew% und auBerordentlich bevorzugt von 90 b,s 100 Gew/. 
Gesamtgewicht der Zusammensetzung, eingebaut. 
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Stellt obige Komposition der absorbierenden Zusammensetzung eine Fasermatrix dar, so 
resultiert die absorbierende Zusammensetzung aus einer Mischung von Fasermaterialien und 
hochquellfahigen Hydrogelen. In diesem Fasergemisch werden die hochquellfahigen 
Hydrogele mit einem Gewichtsanteil von vorzugsweise mindestens 30 Gew%, besser 
mindestens 50 Gew%, bevorzugt mindestens 60 Gew% basierend auf dem Gesamtgewicht 
der absorbierenden Zusammensetzung eingebaut. 

Dem Aufbau der vorliegenden erfindungsgemaBen absorbierenden Zusammensetzung konnen 
vielfaltige Fasermaterialien zugrundeliegen, die als Fasernetzwerk oder Matrices zum Einsatz 
gelangen. Mit eingeschlossen von der vorliegenden Erfindung sind sowohl Fasern naturhchen 
Ursprungs (modifiziert oder unmodifiziert), als auch Synthesefasern. 
/ Beispiele fur Cellulosefasern schlieBen jene ein, die ublicherweise bei Absorptionsprodukten 
verwendet werden, wie Flauschzellstoff und Zellstoff vom Baumwolltyp. Die Matenalien 
(Nadel- oder Laubholzer), Herstellungsverfahren, wie chemischer Zellstoff, halbchemischer 
Zellstoff chemothermischer mechanischer Zellstoff (CTMP) und Bleichverfahren sind mcht 
besonders eingeschrankt. So finden beispielsweise naturliche Cellulosefasern wie Baumwolle, 
Flachs, Seide, Wolle, Jute, Ethylcellulose und Celluloseacetat Anwendung. 

Geeignete synthetische Fasern werden hergestellt aus Polyvinylchlorid, Polyvinylfluorid, 
Polytetrafluorethylen, Polyvinylidenchlorid, . Polyacrylverbindungen wie ORLON^, 
Polyvinylacetat, Polyethylvinylacetat, loslicher oder unloslicher Polyvinylalkohol. Beispiele 
ffir synthetisehe Fasern schlieflen thermoplastische Polyolefmfasern, wie Polyethylenfasern 
(PULPEX®) Polypropylenfasern und Polyethylen-Polypropylen-Zweikomponentenfasern, 
Polyesterfasern, wie Polyethylenterephthalatfasern (DACRON® oder KODEL®), Copoly- 

* ester Polyvinylacetat, Polyethylvinylacetat, Polyvinylchlorid, Polyvinylidenchlorid, Poly- 

* acryle Polyamide, Copolyamide, Polystyrol und Copolymere der vorstehend genannten 
Polymery sowie Zweikomponentenfasern aus Polyethylenterephthalat-Polyethylen-Isophtha- 
lat-Copolymer Polyethylvinylacetat/Polypropylen, Polyethylen/Polyester, Polypro- 
pylene oly ester, Copolyester/Polyester, Polyamidfasern (Nylon), Polyurethanfasern, Poly- 
styrolfasern und Polyacrylnitrilfasern ein. Bevorzugt sind Polyolefmfasern, Polyesterfasern 
und deren Zweikomponentenfasern. Weiterhin bevorzugt sind in der Warme haftende 
Zweikomponentenfasern aus Polyolefin vom Hulle-Kern-Typ und Seite-an-Seite-Typ wegen 
ihrer ausgezeichneten Formbestandigkeit nach der Fliissigkeitsabsorption. 

Die genannten synthetischen Fasern werden bevorzugt in Kombination mit thermoplastischen 
Fasern eingesetzt. Bei der Hitzebehandlung migrieren letztere teilweise in die Matrix des 
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vorhandenen Faserma.eria,s und srellen so bei m Abkuhlen Verbindungss.ellen und erne* 
Vers.eifungselemen.e dar. Zusatzlich bedeu.e, der Zusatz .hermop.asfischer Fasem erne 
£ Lung der vorliegenden Ponmabmessungen nach erf„,g,er ^ 
Weise is, es mogHch, dureh konfinuierUches Zudosieren von .hermoplasnschen Fa «m 
5 wahrend der Bildung der Absorpfionsschieh. den Anted thermop, as., sober F»- 
Deokblatt bin kontinuierlioh zu s.eigern, woduroh ein ebenso konhmnerhcher Ansheg der 
rlgrdBen resu lt ,e rt . Thermoplasusehe Fasem kdnnen aus einer V-ahl — -sober 
Po,ymere gebilde, werden, die einen Sehmelzpunk, von wemger als 190 C bevorzug. 
zw^hen 75 °C und .75 -C aufweisen. Bei diesen Temperataren is. noeh kerne Schadrgung 
10 der Cellulosefasern zu erwarten. 

Uingen und Durehmesser der vorstehend besohriebenen Synflresefasern sind nieh, besonders 
to emgeschrank., und im allgemeinen kann jede beliebige Faser mi. erner Lange von 1 brs 200 
^ Zund einem Durehmesser von 0, brs ,00 Denier (Gramm pro 9 000 M*» 
verwende, werden. Bevorzugte drermop,as.isehe Fasem weisen erne Lange von 3 to 50 mm 
15 besonders bevorzug* eine Lange von 6 bis 12 mm auf. Der bevorzugre Durobmess. e 
th ermop,as,isehen Faser Hegt zwischen 1,4 end 10 Deci.ex, besonders bevorzug, z«sehe» L7 
und 3 3 Decitex (Gramm pro 10 000 Meter). Die Form ist nieb. besonders emgesehrankt und 
Mspiele schlieBen gewebearfige, sehma 1 e zylinderartige, gesonni«en-/spal.garnar., g e, 
stapelfaserartige und endlosfaserartige ein. 
20 Die Fasem in der erfindungsgemaBen absorbierenden Zusanrn.ense.zung konnen hydrophd, 
bydrophob Oder eine Komb.na.ion aus beiden sein. GemaB der DefimUon von Robert R 
Gould in der Publikauon "Kontaktwinkel, Be„e,zbarkei, und Adhas.on", Amencan Chemrea, 
Soeiety (1964) wird eine Faser a,s hydrophil bezeichne,, wenn der Komaktwrnke, zw,schen 
» t Ftosigkei. und der Faser (bzw. ibrer Oberflache) kleiner aus 90° ,st oder wenn dm 

in all« Rege. coexistent Umgekehr. wird eine Faser als bydrophob bezemhne., wenn em 
Komaktwinkel von groBer als 90° ausgebilde, wird und kein Spreiten beobach.et w,rd. 
Bevorzug, wird hydrophiles Faserma.eria, eingesetzt Besonders bevorzug. gelang, 
FasermarLia, zum Einsa,z, das zur Korpersei.e bin sebwaeb hydrophil und » ^r ^egron urn 
30 die hoehouellfahigen Hydrogele am s.arks.en hydrophil is,. Im Hers.eUungsprozeBw.rd dumb 
den Einlz von Sebieh.en un.erschiedlicher Hydropbilie ein Grad.en, erzeu^ d^ d,e 
auftreffende Fliissigkei. zum Hydrogel kanal.siert, wo le.z.endlioh die Absorpuon erfolg.. 
Geeignete hydrophrle Fasem fur den Einsatz in der erfindungsgemaBen absorbierenden 
zTalenseU sind beispielsweise CeHulosefasem, mod.fiz,er.e Cel.ulosefasem, Rayon, 
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Po.vesterfasern wie z. B. Polyethy.e„,ereph<hala, (DACRO>A und hydropsies Nylon 
Geeignete hydrophile Fasem k6nnen auch erha.,en werden dureh 
hTcp« MroThober Fasem, wie z.B. die Behandlung menrnoplashscher Faserr, 
en"Ufi„L (wie , B. Polyeihylen oder Polypropylen, Pdyamide PCystyrole, 
usw, mi. Te^iden oder Sihea. Aus Kos.engrunden und aus Grunden der 
Verfligbarkeit werden jedoeh Cellulosefasem bevorzugt. 

DiehoehqudlfabigenHydrogelpartikelwerdenindasbeschriebeneFasennaterialeingebem 
Dies^kann uf vieLige Weise gesehehen, indem man z. B. mi. dem Hydrogelm^ und 
^ F "sammen eine Absorpnonsschieh. in Form einer Ma** aufbau, o er d^eh 
Sprung boeb q ueUfahi g er Hydrogele in Schichren aus Fasergemisch, wo s,e ie.ztendl.eb 
fixiert werden, sei es dureh Haflmittel oder Laminierung der Seh.eh.en. 
* Die flussigkeiisaufnehmende und -verteilende Fasermahix kann dabei aus syntheiiseher Faser 

W0 bei das Mischnngsverhalmis von (100 bis 0) symheusehe Faser : (0 b.s 100) C~fcer 

^iLkann.Dieeingese^^ 

des Hygieneartikels zusatzlich chemisch versteift sein. 

Die ehemisehe Vers.eifung von Cellulosefasem kann auf untersehiedliehen Wegen erreieht 
ZTzl einen kann eine Faservers.eifung erreieh. werden dureh Zusa.z gee.gne.er 
^ge Coahngs zum Faserma.enal. Derar.ige Zusa.ze sehlieBen be.sp.e swe.se 
« -BpicblorbyLn-Uberzuge (Kymene® 557 H, Hercoles, Inc. Wilmington D*w£ 
roly v .. .. . u • t„ i l<s 1 556 032 oder als Handelsprodukt der 

USA), Polyacrylamid- Uberzuge (beschneben in US 3,556,932 on v 
Marke Parez® 631 NC, Ameriean Cyanamid Co., Stamford, CT, USA), Melamm 
Formaldehyd-Uberzuge und Polyemylenimm-Uberziige m.t em. 
' Die ehemisehe Versleifung von Cel.u.osefasern kann aueh dureh chemisch , = Reason 
, erfolgen. So kann z. B. die Zugabe von geeigneien Vernetzersubstanzen 

bewiLn, die innerhalb der Faser shrhfindet. Geeigne, VemCzersu ***** , md ^ehe 
Substanzen die zur Vemetzung von Monomeren eingesetzt werden. M.t euigeschlossen, 
?H n h« limine* darauf, smd C,C 8 Diaidebyde, C 2 -C, Monoaldehyde m.. saurer 
F^onalha., und insbesondere C,C 9 Po.yearbons.uren. Spezifisehe Sub,anzen aus dreser 
„ £T sind beispielsweise Gluiaraldehyd, Glyoxal, Glyoxylsaure, Formaldehyd und 
a— re Diese Subs.anzen reagieren mi. mindes.ens 2 Hydroxyl-Gruppen .nnerha b 
"inen Cellmosekeue oder zwisehen zwei ^^ZTZ 
einer einzelnen Cel.ulosefaser. Dureb die Vemerzung erfoig. erne Verterto gd« M» 
dureh diese Behandlung eine groBere Formbesiandigkei. verhehen bekommen. Zusatzl.ch zn 
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vorzeitiges Kollabieren zu verhindem. 

^L. Methoden, wie z. B. Verscbmelzen durch Warmebehandlung, Zugabe 
Schmelzklebem, Latexbindern usw. miteinander verbunden. 

Beispiele fur Verfahren, mi. denen man eine absorbierer.de Zusammensetzng erhal, , die 



verwendet werden. 



Oder mfrarotbestrahlung mit em. Die Temperatur bei der Hitzebehandlung hegt ,m Bere ch 60 
^ 230 °C, bevorzug, zwisehen 100 °C und 200 »C, besonders bevorzugt zwrscben 100 



undl80°C. 
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Die Dauer der Hitzebehandlung hang, ab von der Art der synthetischen Faser deren Menge 
und der Herstellungsgeschwindigkeit des Hygieneartikels. Qenerell betragt die Dauer der 
Hitzebehandlung zwischen 0.5 Seknnde bis 3 Minuten, bevorzugt 1 Seknnde bts 1 Mmute. 
Die absorbierende Zusammensetzung wird im allgemeinen beispielsweise mit einer fur 
Flussigkeit dnrehlassigen Deckschieh, nnd einer fur Flussigkeit undurchlassigen Unterscmcht 
versehen. Wei.erhin werden Beinabschlusse und Klebebander angebraeht un I so der 
Hygieneartikel fertiggestellt. Die Materialien und Arten der dnrehlassigen Decksctacht und 
unfurchlassigen Untersehieht, sowie der Beinabschlusse nnd Klebebander smd dem 
Fachmann bekannt und nicht besonders eingeschrankt. 

'' BeschreibungderTestmethoden 

ZentrifugenretentionskapazitSt (CRC Centrifuge Retention Capacity) 

Bci dieser Methode wird die freic Quellbarkeit des Hydrogels im Teebeutel bestimm. . . Zur 
Bestimmung der CRC werden 0.2000 ± 0.0050 g getrocknetes Hydrogel (Kornfrakhon 106 - 
850 um) in einem 60 x 85 nun groBen Teebeutel eingewogen, der anschlieBend verschwe.Bt 
wird Der Teebeutel wird fur 30 Minuten in einen UberschuB von 0.9 Gew.%tgen 
Kochsalzldsung gegeben (nrindestens 0,83 1 Kochsalz-^sung / 1 g 
AnschlieBend wird der Teebeutel 3 Minuten lang bei 250 g zentnfu e ert. D,e Bestnntnung 
der Fliissigkeitsmcnge geschieht durch Auswagen des zentrifugierten Teebeutels. 

Free Swell Rate (FSR) 

Zur Bestimmung der Free Swell Rate werden 1,00 g (W H ) Hydrogel gleichmaBig auf dem 
Boden einer Plastikschale mi, einem runden Boden von ca. 6 cm *msgebre,,e,. D,e 
Piastikschale ha, cine Hohe von ca. 2,5.cm nnd besitzt eine quadratische Offnung von ca. 7,5 
cm x 7,5 cm. Mi, Hilfe eines Trichters werden nun 20 g TO einer synthetischen 
Hamersatzlosung, herstellbar durch Auflosen von 2,0 g KC1, 2,0 g Na 2 S0 4 , ^ 0,85 g 
NH4 H 2 P0 4 , 0,15 g <NH 4 ) 2 HP0 4 , 0,19 g CaCh und 0,23 g MgCl 2 m 1 Ltter destdhertem 
Wasser in das Zentrnm der Plastikschale zugegeben. Sobald die Flussigkeit Kontakt m,t dem 
Hydrogel hat, wird die Zeitmessung begonnen und erst dann gestoppt, wenn das Hydrogel d.e 
, gesam.e Flushed vollstandig aufgenommen hat, d. h. bis keine freie Flussigkeit mehr zu 
erkennen ist. Diese Zei. wird als t A notiert. Die Free Swell Rate berechnet sich dann gemaB 
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FSR = Wu/(W H xt A ) 
Saline Flow Conductivity (SFC) 

Die Testmethode zur Bestimmung der SFC ist beschrieben in WO 95/26209. 



Vortex-Test 



±< In ein 100 m.-Becherglas werden 50 ml 0,9 Gew,%ige NaCl-Losung vorgelegt und unter 
# Ruhren bei 600 Upm werden mittels eines Magnetruhrers 2,00 g Hydrogel schnell so 

zngegeben, daB ein Klumpen vermieden wird. Es wird die Zeit in Sekunden gemessen, b.s der 
15 dureh das Ruhren entstehende Wirbel (engl. -. vortex) der Flussigkei, geschlossen und erne 

glatte Oberflache entstanden ist. 

Acquisition Time / Rewet unter Druck 

20 Die Un.ersuchung wird an sogenannten Labor-Pads dnrehgefUhrt. Znr Herstellung dieser 
Labor-Pads werden 11,2 g Cellulose-Fluff und 23,7 g Hydrogel in emer Luft-Kanuner 
homogen verwirbelt und dureh Anlegen eines leichten Un.erdruckes auf eme Form der GroBe 
,2 x 26 cm abgelegt. Diese Zusammensetzung wird dann in Tissue-Papier eingesehlagen und 
US bei einem Druek von 200 bar 2 mal 15 Sekunden .ang verpreBt. En > auf d,ese Was 
# ' herges.ell.er Labor-Pad wird auf einer waagerechten Untertage befesugt. D» Mttte des Pads 
wird bestinun, und markiert. Die Aufgabe von synthetiseher Harnersatzlosung erfolgt dureh 
eine Kunststoffplatte mi. einem Ring in der Mitte (Innendurehmesser des Rmges 6,0 cm, 
Hone 4,0 em). Die Platte wird belaste. mi. zusatzlichen Gewiehten, so daB d.e 
Gesamtbelasmng des Pads 13,6 g/cm> bettag.. Die Kuns<s.offplatte wird auf dem Pad so 
30 plaziert, daB der Mittelpunk. des Pads gleichzeitig die Mitte des Aufgabennges darstellt. Es 
werden dreimal 100 ml 0,9 Gew,%ige Kochsalz-Ldsung aufgegeben. Die Kochsalz-Losung 
wird in einem MeBzylinder abgemessen nnd dureh den Ring in der Platte in emem SchuB auf 
den Pad aufgegeben. Gleichzeidg mi. der Anfgabe wird die Zei. gemessen, d.e zmn 
kompletten Eindringen der Losung in den Pad notwendig ist. Die gemessene Zett wtrd als 
35 Aecuisidon Time 1 notiert. Danaeh wird der Pad mi. emer Platte «r 20 Min be.as.et, wobet 
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die B „ weiierfnn bei i,6 gebaUen 

^ anf den ^ ^ « ^STw » * » • 

belastet. Nach d.eser Zeit w>rd oas ^ die 

^gewoge, Der Gewich te un,^h,ed «rf als^w* no ^ 
Kunststoffplatte mit Aufgabenng erneut auf den Pad gelegt u 

« erMg, Die gen^ene Zeit w« ^ ^"ST Is^Sg 
wird — * g^Ac^on^ 

Filterpapier gebraucht. 

, naohfolgenden Beispiele sollen die Erfindnng naher erlantem. 



15 Beispiele 

Zur Untersuchung ge.^gten noehcueUfahige Hydrogeie, die in den foigenden Tabeiien n* 
den Buchstaben A bis K bezeichnet wurden. 

•a v ^ C F I und J handelt es sich um Vergleichsmuster, die nicht den 

— - somit nicht den — ^ 

20 absorbierenden Zusammensetzungen geniigen konnen. 
Auswahlkriterien entsprechen. 
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Patentanspniche 



auf die wasserabsorbierende Zusammensetzong, mcht wasserl os K 
^ Merkmale aufweisen: 

Saline pLw Conduetivity (SFC) von mindestens 80 x Mr' em' s/gund 
F lsLRa,e(FSR)von m indes.ensO, 1 5g/ g sun li /ode r Vo rt exT m evon 

maximal 160 s. 

Tragermaterial fur die Hydrogele vorliegen. 

3. wasserabsorbierende Zus—setznng nacb 

aekennzeichnet, daB die wasserooellfahigen Hydrogele als Parbkel in em 
-r ^rfasermlrrix oder einem offenporigen ^ 

vorSgen, an einem flaehigen Tragermaterial fixiert s,nd oder als Parcel 
einem Tragermaterial gebildeten Kammern vorhegen. 

elektrostatischen Abstandhalter beschichtet sind. 
5 . Verfahxen zur Herstellung von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen nacb 
35 einem der Anspriiche 2 bis 4 durch 



- Herstellen der wasserquellfahigen Hydrogele, 
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.^ebenenfansBescWchtenderHydrogelemiteinernsterischenodae^osta- 

flachigen Tragermatenal. 
zur Absorption wassriger Fliissigkeiten dienen. 
und einem fliissigkeitsundurchlassigen Ruckblatt. 

Hvgieneartike, naeh AnspruO 7 in Fonn von Winde.n, Dan— ode, 
Inkontinenzprodukten. 

Zusammensetzungen durch Erhonung dur ch 

Eigenschaftsspektrum zeigen: 

Zentrifagenretentionskapazitat(CRC)vonn,indestens24g/g 
-XpLcondno Q vi« y (SFC)vonn 1 in^ e n S 80x 1 0-^^ 
. Fre e Swel. Rate (FSR) von mindestens 0,1 5 g/g . nnd/oder Vortex T.me 

maximal 160 s, 

in den wasserabsorbierenden Zusammensetzungen. 
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md Best— der wasserabsorbierenden Zusammensetzungen, deren Hvdrogele 
folgendes Eigenschaftsspektrum zeigen: 

- CRC von mindestens 24 g/g, 

- SFC von mindestens 80 x lO' 7 cm 5 s/g und 

.FSRvonmindes.ens0.15 g/g s und/oder Vortex Time von maxtmal 160 s. 

Verwendung von wasserabsorbierenden Zusarnmensetzungen, die nicht 
^lle,was Se r q ueUrabigeH y dro g e 1 e m ma.«e weicbe foigende Merkma,e 

aufweisen: 

. - Zentrifugenretentionskapazitat (CRC) von mindestens 24 g/g, 

- Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80x10 cm s/gund 
. F^SweU Rate (FSR) von mindestens 0,1 5 g/g s nnd/oder Vortex Trme von 
mal 160 s, 

in Hvsieneartikeln Oder anderen Artikeln, die zur Absorption wassriger 
«Z dienen, znr Erbdbung der Permeability Kapazitat ond 
Anquellgeschwindigkeit. 
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Zusammenfassung 



fa einer wasserabsorbierende Zusammensetzung, enthaltend, 30 bis 100 Gew,%, be^gen 
If die wasserabsorbierende Zusammensetzung, nicht wasserloshche wasserquellfamge 
Hydrogele, weisen die Hydrogele folgende Merkmale auf: 

- Zentrifugenretentionskapazitat (CRC) von mindestens 24 g/g 
-SalineFlowConduetivity(SFC)vonmindestens80xlO- em s/gund 
. Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,15 g/g . und/oder Vortex Tune von 
maximal 160 s. 



